Uso de granilhas em suspensão para grés porcelânico by Sarabando, Artur Ricardo Mesquita
 Universidade de Aveiro 
Ano 2011  
Departamento de Engenharia Cerâmica e do Vidro 
Artur Ricardo  
Mesquita Sarabando 
Uso de granilhas em suspensão para grés 
porcelânico 
 
 
 
 
   
 Universidade de Aveiro 
Ano 2011  
Departamento de Engenharia Cerâmica e do Vidro 
Artur Ricardo  
Mesquita Sarabando  
 
Uso de granilhas em suspensão para grés 
porcelânico 
 Dissertação apresentada à Universidade de Aveiro para cumprimento dos 
requisitos necessários à obtenção do grau de Mestre em Engenharia Cerâmica 
e do Vidro, realizada sob a orientação científica do Doutor João Labrincha, 
Professor Associado com agregação do Departamento de Engenharia 
Cerâmica e do Vidro da Universidade de Aveiro 
 
 
  
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
 
 
 
Dedico este trabalho à minha mãe Maria Isabel Fachada Mesquita Sarabando, 
ao meu irmão Nuno Alexandre Mesquita Sarabando, a toda a minha família 
pelo incansável apoio desde sempre. 
 
 
 
  
  
 
 
 
 
 
 
o júri   
 
Presidente Prof. Doutora Ana Maria de Oliveira e Rocha Senos 
Professora associada na Universidade de Aveiro 
 
Doutora Maria Paula da Silva Seabra 
Investigadora auxiliar na Universidade de Aveiro 
 
Engenheiro Augusto Vaz Serra e Sousa 
Director administrador Centro Tecnológico de Cerâmica e Vidro de Coimbra 
 
Prof. Doutor João António Batista Labrincha (Orientador) 
Professor associado com agregação na Universidade de Aveiro 
 
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
  
  
 
agradecimentos 
 
Ao Professor Dr. João Labrincha pela orientação e disponibilidade durante este 
estágio. 
 
Ao Engenheiro Helder Oliveira pela orientação, pelos conhecimentos 
transmitidos. 
 
À empresa IFH, Estúdio Cerâmico Lda, por permitir a oportunidade de 
trabalhar num projecto que visa inovar no campo de revestimentos para 
produtos cerâmicos 
 
A todas as pessoas que fazem parte da equipa IFH, Estúdio cerâmico Lda, 
pela disponibilidade e ajuda durante o estágio. 
 
 
 
  
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
palavras-chave 
 
Cerâmica, pavimento, vidrados, granilhas. 
 
resumo 
 
 
O presente trabalho de estágio detalha a aplicação, por via húmida, de 
granilhas em peças de grés porcelânico. Tem como motivação a redução de 
custos, devida à diminuição da quantidade (em cerca de 50% a 70%) de 
material a aplicar, sem comprometer as características técnicas exigidas a 
estes produtos. Possibilita também a obtenção de grande variabilidade estética 
(cor, textura, brilho, etc), podendo ser comercializada mate ou polida. Origina 
ainda uma camada menos espessa e mais homogénea, que requer polimento 
menos profundo, e ajusta-se à tendência da indústria de pavimento e 
revestimento para produzir peças cada vez mais finas. 
Procedeu-se à caracterização das granilhas e do vidrado mate onde são 
aplicadas. As granilhas foram depositadas por cortina em campânula sobre o 
vidrado. As peças foram cozidas à temperatura de 1200-1220ºC. Foi avaliada 
a resistência da camada ao ataque à mancha, ao ataque químico, à abrasão e 
mediu-se a dureza (Mohs). 
Conclui-se que este novo método de aplicação de granilhas produz superfícies 
que cumprem os requisitos exigidos nas normas actualmente em vigor e ao 
mesmo tempo reduzem os custos com o material a aplicar e com as etapas de 
acabamento. 
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abstract 
 
This paper details the application of granulated glaze, through a suspension, in 
porcelain tiles. The drive of this work is to reduce costs, due to the decrease in 
quantity of material to be applied (about 50% to 70%) without compromising the 
technical characteristics required for these kind of products. It also allows high 
variability in aesthetics (color, texture, brightness, etc.) and can be marketed 
matt or polished. This product originates a thinner layer, which requires less 
polishing, and fits the industry trend of producing thinner tiles. Proceeded to 
characterize the granulated glaze and matt glaze. The granulated glaze and 
matt glaze were applied to tiles by means of a curtain. The pieces were 
sintered at a temperature of 1200-1220 °C. We evaluated the resistance of the 
layer to stain attacks, chemical attacks, abrasion, and measured it’s hardness 
(Mohs).We conclude that this new method of applying granulated glazes 
produces surfaces that meet the requirements in current standards while 
reducing costs with materials and with finishing steps 
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1. INTRODUÇÃO 
1.1. Objectivo 
Este trabalho tem como objectivo o estudo da aplicação de granilhas em 
suspensão em peças de pavimento de grés porcelânico. Para o efeito foram utilizadas 
granilhas, com tamanho de partícula inferior ao das granilhas para aplicação a seco. As 
granilhas foram adicionadas à mistura de ligante orgânico com elementos suspensores, de 
forma a obter uma suspensão. Os ensaios foram realizados na Universidade de Aveiro 
Departamento de Engenharia Cerâmica e do Vidro e na empresa IFH, Estúdio Cerâmico 
Lda, no âmbito do estágio a realizar. 
1.2. Enquadramento 
A necessidade de desenvolver produtos cerâmicos diferenciados e esteticamente 
apelativos realçou, nos últimos anos, a importância das etapas de acabamento superficial 
das peças de pavimento e revestimento. Este sector da indústria cerâmica é extremamente 
competitivo com o constante desenvolvimento de novos padrões decorativos que 
acompanhem as tendências estéticas actuais, garantindo que os produtos sejam 
comercializáveis. Embora o objectivo principal seja a reprodução de produtos naturais 
(pedras, granitos, mármores, xistos, madeiras, etc.) com as tecnologias actuais de 
decoração por serigrafia digital tipo InkJet  é  possível reproduzir qualquer tipo de padrão, 
em alto e baixo relevo, algo que não era possível com a serigrafia plana e rotativa.  
No inicio dos anos oitenta começaram a desenvolver-se técnicas de decoração por 
via seca, tendo sido utilizados vidrados na forma de atomizados, granilhas e pós [1,2].  
Estes produtos foram desenvolvidos com o intuito de proporcionar maior 
variabilidade estética, obtenção de um produto final mais natural e conferir melhores 
propriedades técnicas, melhorando a resistência à abrasão e ao risco. 
Considerando que estudos efectuados sobre a indústria de pavimento e 
revestimento europeia apontam as etapas de vidragem e acabamento como constituindo um 
dos maiores encargos (mais de 25%) [3] o desenvolvimento de novas formas de aplicação 
que possibilitem a redução de custo será sempre uma mais-valia. 
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1.3. Revisão de conceitos 
1.3.1. Granilhas 
As granilhas são fritas (vidros arrefecidos bruscamente) que após sofrerem uma 
etapa de secagem e moagem a seco, são seleccionadas granulométricamente por 
peneiração, (baterias de peneiros) de forma a obter gamas de tamanho de partícula 
apropriados (figura 1). A selecção é feita, em regra, para intervalos de 0,15 a 0,5 mm e de 
1 a 2 mm [2].  
 
Figura 1 - Granilhas para aplicação convencional (efeito de granito). 
 
O aspecto final das granilhas são partículas sólidas não tendo a tendência a 
agregar-se à temperatura ambiente. Além disso, podem ser coradas, por adição de corante 
na etapa de fusão ou por mistura com pigmentos cerâmicos após moagem e peneiração das 
mesmas [1,2]. 
As granilhas são normalmente utilizadas em peças de pavimento. A cobertura da 
peça pode ser feita parcial ou totalmente, tendo como principais funções o aumento da 
resistência à abrasão e conferir um aspecto estético mais agradável, mais natural [4]. 
Após vidragem e decoração da peça é aplicada uma cola ou fixativo, por serigrafia 
ou spray de forma a garantir a adesão das granilhas à superfície. A granilha encontra-se 
num reservatório que alimenta na extremidade inferior um rolo rotativo a uma distância 
pré-definida e regulável de modo a formar uma boca de largura calibrada. A granilha cai 
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através deste orifício sobre um peneiro vibratório ou tela para garantir uma distribuição 
homogénea ao longo da superfície da peça. A figura 2 representa o esquema de um 
equipamento de aplicação de granilhas por queda (granilheira). 
 
Figura 2 - Esquema de uma granilheira: T- depósito de granilhas; R – rolo doseador de queda de 
granilhas; P – peneiro vibratório [4]. 
 
No caso do objectivo ser apenas decorar, cobrindo parcialmente a peça, esta passa 
por um aspirador geralmente em forma de bico de pato, removendo assim a granilha em 
excesso que não aderiu ou seja que não caiu sobre as zonas serigrafadas com cola. No caso 
de o objectivo ser cobrir completamente a peça esta última etapa de aspiração não se aplica 
sendo a granilha distribuída por toda a peça, isto é, “campo cheio”. 
1.3.2. Vidrados 
O vidrado é uma camada vítrea, ou parcialmente vitrificada depositada por 
diversas metodologias, sobre um suporte cerâmico com o qual deve ter boa 
compatibilidade [5]. Os vidrados são denominados por crus ou fritados, podendo ser 
formulados de forma a ter uma porção de elementos crus (matérias-primas) combinados 
com componentes fritados (fritas). Os vidrados crus são ricos em matérias-primas, sendo 
vidrados de alta temperatura e por essa razão são normalmente utilizados na indústria do 
sanitário e porcelana [2].  
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Os vidrados fritados têm na sua base fritas, podendo no limite ser apenas 
compostos por estas, caso dos vidrados opacos e transparentes de monoporosa e 
bicozedura rápida. As fritas resultam da mistura de diferentes matérias-primas com óxidos 
de elevada pureza. A mistura destes componentes é levada ao estado de fusão em fornos 
contínuos tipo tanque ou rotativos. O fundido resultante é arrefecido bruscamente por meio 
de água ou ar originando grânulos ou lâminas de vidro de formas irregulares e quebradiças 
(figura 3).  
 
Figura 3 - esquema de uma unidade produção de fritas [6]. 
 
A fritagem das matérias-primas tem como objectivos: evitar elementos solúveis de 
forma a evitar a sua lixiviação (ex. chumbo), reduzir a temperatura de maturação do 
vidrado, permitir a utilização de ciclos de cozedura mais rápidos, reforçar a estabilidade e a 
qualidade da textura e/ou aspecto visual (brilho, opacidade ou mate). As matérias-primas 
utilizadas na formulação de fritas devem cumprir os seguintes requisitos: preço reduzido; 
disponibilidade no mercado; composição química e mineralógica constante; grau diminuto 
de impurezas, em particular as que possam conferir coloração indesejada; distribuição 
granulométrica adequada; elevada área superficial específica; baixa solubilidade em água; 
toxicidade reduzida; comportamento adequado em suspensão; estabilidade durante o 
armazenamento. 
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As matérias-primas classificam-se em vários grupos: vitrificantes, fundentes, 
estabilizadores, opacificantes e corantes. 
Os vitrificantes ou formadores de rede são os elementos que vão conferir estrutura 
ao vidro, funcionam como o esqueleto do vidro. Os formadores de rede são, por norma, 
iões que estão disponíveis para fazer quatro ligações com iões oxigénio. A estrutura é 
conferida pela ligação de iões formadores de rede a iões oxigénio (ex. -Si-O-Si-), 
chamados oxigénios ponte [7]. Os mais comummente utilizados são a sílica e o óxido de 
boro [8,9]. 
A sílica tem como fonte principal a areia, embora esteja presente em grandes 
quantidades na composição dos caulinos, argilas e feldspatos. Confere um coeficiente de 
expansão térmica baixo e aumenta a resistência ao ataque químico [2,9]. 
O óxido de boro tem como principais fontes o ácido bórico, borato sódico e borato 
cálcico. É utilizado em fritas não alcalinas onde as percentagens de boro são elevadas. 
Confere baixo coeficiente de expansão térmica e baixa a temperatura de maturação do 
vidrado. Em grandes quantidades pode ocorrer diminuição da viscosidade, pode originar 
excessiva fluidez à temperatura de maturação [2,9]. 
Os fundentes ou modificadores de rede favorecem a fusão do vidro. A sua função 
é quebrar a rede e gerar oxigénios não ponte que ficam ligados apenas à espécie formadora, 
sendo a carga compensada pelos iões modificadores. Diminuem a viscosidade, a 
resistência ao ataque químico e a dureza. Fazem parte deste grupo os alcalinos, os alcalino 
terrosos e o PbO [2,9].  
O óxido de potássio o óxido de sódio são introduzidos na forma de carbonatos ou 
a partir de feldspatos ricos em cada um deles (feldspato potássico/Ortoclase e feldspato 
sódico/Albite respectivamente). Ambos têm como principais características aumentar o 
coeficiente de expansão térmica dos vidrados, sendo mesmo utilizados como correctores 
deste parâmetro. Têm também um forte efeito modificador de rede, no entanto é de referir 
que o sódio influencia as propriedades do vidrado mais fortemente que o potássio [2,9]. 
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O óxido de litio tem como fontes o carbonato (produto sintético) e a petalite 
(Li2OAl2O34SiO2). A presença deste óxido proporciona maior resistência mecânica e 
aumenta o brilho do vidrado. 
As fontes de cálcio são o carbonato de cálcio, a dolomite ou a wolastonite. Está 
presente na composição da grande maioria das fritas. As propriedades que aportam ao 
material final são, conferir aos vidrados uma textura mate acetinada e aumento da 
opacidade. 
O óxido de magnésio advém da dolomite e do talco (3MgO4SiO2H2O). Este óxido 
é o que mais fortemente reduz o coeficiente de dilatação térmico dos vidrados. Nos 
vidrados transparentes tem tendência a conferir um aspecto leitoso [2,9]. 
O óxido de bário é introduzido na formulação de fritas ou vidrados na forma de 
carbonato. Comparativamente com os outros elementos alcalino terrosos tem um 
comportamento modificador mais forte, sendo utilizado como substituto do óxido de 
chumbo para evitar problemas de toxicidade ou do óxido de zinco devido ao elevado custo 
deste último. Vidrados que contêm este elemento tem elevado índice de refracção (brilho). 
Em elevada concentração produz vidrados mates de textura sedosa [2,9]. 
Actualmente a utilização do óxido de chumbo é muito restrita devido à sua 
toxicidade. Este elemento foi durante muito tempo combinado com o boro, um dos 
principais, se não o principal, fundente na formulação de vidrados brilhantes. As fritas 
produzidas com este material têm actualmente um alto custo, conferindo um elevado brilho 
e índice de refracção. No entanto baixa a resistência à abrasão e quando a concentração 
excede 40%, num vidrado mate, tende a conferir cor amarelada, característica dos vidrados 
tipo imitação “couro” [10]. 
Os estabilizadores, têm carácter intermédio, tanto podem exercer o papel de 
formadores de rede como de modificadores. O mais comum é a alumina, podendo ser 
também introduzida a partir de caulinos ou feldspatos, onde está presente em teores 
consideráveis [8,9]. Aumenta a viscosidade do fundido, atrasa e previne o crescimento de 
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estruturas macrocristalinas e aumenta ainda a resistência química a substâncias ácidas e 
básicas e aumenta a resistência à abrasão [9]. 
Os agentes opacificantes não são necessários para que se dê a formação do vidro 
sendo integrados de forma a conferir brancura e disfarçar assim a tonalidade do substrato, 
sendo por esta razão também adicionados ao engobe. A opacificação resulta da presença de 
cristais com índices de refracção diferentes da matriz vítrea [11]. Os agentes opacificantes 
mais comuns são o óxido de estanho, o óxido de cério, o óxido de zinco, o óxido de titânio 
e óxido de zircónio. 
Os óxidos de estanho e cério, são pouco utilizados devido ao seu elevado preço. 
Quando introduzido tem elevada capacidade opacificadora [9]. 
O óxido de zircónio é normalmente introduzido na composição do vidrado como 
silicato de zircónio micronizado ( nome comercial Zircósil V) ou como badeleyite, sendo o 
silicato de zircónio o mais utilizado devido à sua abundância e preço. Possui estrutura 
monoclínica e actua como agente nucleador de cristais, promovendo a desvitrificação ou 
opacificação do vidrado. Melhora as propriedades mecânicas nomeadamente a resistência 
química e abrasão, no entanto influencia a viscosidade do vidrado, aumentando-a, [12,13].  
A utilização do dióxido de titânio como agente opacificador tem como vantagem 
não provocar o aumento de viscosidade do fundido. A titânia cristaliza na forma de rutilo 
ou de anatase. Esta última é preferível pois confere cor branca. O rutilo é a fase estável a 
alta temperatura e incorpora facilmente na sua estrutura iões de ferro e de crómio que lhe 
conferem cor amarelada [10]. 
O óxido de zinco pode exercer diversos efeitos na constituição de um vidrado, de 
acordo com a composição deste e com a quantidade em que é introduzido pode funcionar 
como fundente ou opacificador. Pode aumentar o brilho e altera o desenvolvimento 
cromático. Em quantidades excessivas pode tornar o vidrado demasiado refractário, 
demasiado viscoso e pode gerar perda de brilho (efeito matizante) [9, 10]. Não existem 
fontes de óxido de zinco naturais, pelo que o seu preço é relativamente elevado. 
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Os corantes são aditivos que, tal como os agentes opacificantes não são 
necessários para a formação do vidro. Os pigmentos cerâmicos são elementos decorativos 
que são utilizados para corar o vidrado ou o suporte cerâmico. Em qualquer uma destas 
aplicações os pigmentos encontram-se dispersos no meio sem se dissolverem no mesmo, 
dando origem a uma mistura heterogénea. Devem possuir elevada estabilidade química a 
alta temperatura e não reagir com os elementos presentes no vidrado [14, 15]. Fazem parte 
deste grupo estruturas com metais de transição (Fe, Ni, Co, etc.) e terras raras. Estes 
materiais absorvem luz em comprimentos de onda específicos do espectro do visível. A cor 
que conferem aos produtos, resulta da fracção reflectida. A tabela 1 apresenta alguns 
exemplos de corantes, cor e estrutura. 
Tabela 1 - Composição de alguns pigmentos comuns[15]. 
Composição Cor Cristalização 
CoAl2O3 Azul Espinela/cúbica 
Pb2Sb2O7 Verde Pirocloro/cúbica 
Ca3Cr2(SiO4)3 Verde Granada/cúbica 
Zr,Pr,SiO2 Amarelo Zircónia 
 
Como já foi referido, os vidrados utilizados na indústria de pavimento e 
revestimento são por norma uma mistura de fritas com matérias-primas cruas e aditivos. 
Na composição de um vidrado, o uso de componentes crus como argilas, caulinos e 
bentonite, actuam como componentes que conferem ao vidrado plasticidade e os 
componentes como o feldspato, sílica, alumina, wollastonite, potencializam determinadas 
características pretendidas (ex. tornar o vidro mais opaco com a adição de silicato de 
zircónio, ou mais mate pela adição de alumina ou wollastonite…) ou variar a temperatura 
de maturação pela adição de materiais que aumentem ou diminuam a temperatura de fusão. 
Como aditivos geralmente temos o uso das colas tipo CMC 
(Carboximetilcelulose), desfloculantes tipo tripolifosfato ou hexametafosfato de sódio, que 
permitem obter as condições óptimas de aplicação em linha de vidragem. 
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O engobe é um filme que se aplica entre o suporte cerâmico e o vidrado e é 
composto por uma mistura de argilas, caulinos, sílica, fritas, feldspatos, silicato de 
zircónio, alumina, etc. Na realidade a maior diferença entre o engobe e o vidrado é a menor 
quantidade de fase líquida gerada à temperatura de cozedura. As suas principais funções 
são atenuar diferenças entre os coeficientes de dilatação térmica de vidrado e do suporte, e 
camuflar completamente a cor do suporte, diminuindo assim as diferenças de tonalidades 
no produto final [10]. 
Os vidrados têm como funções principais, a melhoria das propriedades técnicas 
finais dos produtos cerâmicos, conferir diversidade estética aos mesmos, permitindo uma 
maior variabilidade decorativa, que de outra forma dificilmente se conseguiria obter, para 
além de assegurar a impermeabilização das peças, aumento da resistência química a ácidos 
e bases, aumento da resistência à abrasão e às manchas.   
1.3.3. Resistência química  
Os produtos de pavimento devem apresentar elevada resistência a substâncias 
químicas agressivas, não só porque os produtos usados para os lavar são feitos à base de 
NaOH, mas também porque estão sujeitos ao contacto com produtos com a mais variada 
composição química e pH. Um vidrado quando em contacto com soluções ácidas (pH 
baixo) os elementos alcalinos presentes na rede tendem a ser substituídos por hidrogénios. 
No caso de estar em contacto com soluções básicas, a rede de sílica é atacada [17]. 
Vidrados mates apresentam por norma maior resistência ao ataque químico. No entanto 
alguns estudos indicam que os cristais de wollastonite são atacados quando o pH é baixo e 
a corrosão sofrida ocorre nas zonas de contacto cristal vidro. 
Na indústria de pavimento e revestimento a resistência ao ataque químico é 
aferida segundo a norma ISO 10545-13 [18]. A classificação é dada por observação visual 
da superfície atacada. Os parâmetros que definem a classificação são a perda de brilho, cor 
e alteração do aspecto superficial. 
  
Uso de granilhas em suspensão grés porcêlanico 
10 
1.3.4. Dureza/Abrasão 
A dureza de um vidrado cerâmico é uma das suas principais características, 
reflectindo-se na resistência à abrasão e ao risco. Uma dureza diminuta afecta a 
durabilidade da superfície e ao mesmo tempo a sua beleza. A dureza é conferida pela 
precipitação ou adição de cristais micro e submicrométricos de zircónia, corundo, anortite, 
coordierite, mulite e diopsidio. Em vidrados brilhantes é mais difícil aumentar esta 
característica pois o processo de cristalização tem de ser controlado de forma a obter 
cristais pequenos e finamente dispersos na matriz vítrea de forma homogénea [12, 19]. Na 
indústria cerâmica a medição desta característica é feita ou por escala de Mohs ou por 
dureza PEI. 
A dureza de PEI, (Porcelain Enamel Institute) é um teste de abrasão que subdivide 
os materiais consoante a sua resistência à abrasão em cinco classes. As classes são 
definidas pelo número de revoluções, que o vidrado suporta sem ser riscado por uma carga 
de materiais abrasivos [2,18]. 
1.3.5. Métodos de aplicação de vidrados 
1.3.5.1. Aplicação à campânula 
Este método de aplicação consiste em fazer passar o suporte cerâmico através de 
uma cascata de vidrado em suspensão. Deposita-se desta forma uma camada de vidrado 
uniforme, lisa e de espessura médio/alta. A cortina é muito fina sendo por isso muito 
susceptível a variações reológicas. Na figura 4 está representada uma campânula que é 
composta por um prato (1) e um reservatório que fica sobre o disco (2). O vidrado entra no 
reservatório e vai caindo sobre a campânula, através de um tubo com uma torneira para 
regulação de caudal que o distribui uniformemente sobre a peça. O vidrado em excesso no 
reservatório é obrigado a circular de forma a não estagnar, o que poderia, originar 
aglomerados na suspensão e consequentes defeitos nas peças. 
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Figura 4 - Esquema de uma campânula: 1 – Reservatório de vidrado; 2 – Prato; A - entrada do vidrado 
no reservatório; B – vidrado que vai para campânula; C – saída do excesso de vidrado que é reintroduzido no 
circuito de vidragem [4]. 
 
O prato invertido é uma superfície convexa, com a borda ligeiramente arredonda, 
a partir da qual é feita a aplicação do vidrado sobre a peça. A superfície do prato não deve 
conter irregularidades, de forma a garantir que a cortina de vidrado não seja afectada o que 
pode provocar defeitos na peça. O prato deve ser maior que a peça a vidrar pois caso 
tivesse a mesma largura da peça a vidrar iria depositar maior camada de vidrado nas zonas 
periféricas e menor na zona central. O material que não cai sobre a peça é recolhido e 
reintroduzido no circuito de vidragem. 
A suspensão de vidrado deve apresentar um comportamento ligeiramente 
pseudoplástico, de modo a que quando entra em contacto com a peça pare na sua superfície 
e não escorra pelos bordos, isto é, permitir uma secagem uniforme. 
Os defeitos característicos deste método de aplicação são o aparecimento de riscos 
transversais ao movimento da peça que podem resultar do facto do vidrado ter uma 
densidade muito baixa, ou da reduzida velocidade de passagem das peças. Pode ainda 
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resultar de, variações de velocidade a que as peças circulam na linha ou ainda devido a 
oscilações na campânula (vibração da bomba e/ou linha de vidragem). Riscos 
longitudinais, que se devem a irregularidades no bordo da campânula ou à presença de 
gorduras na superfície da mesma. O aparecimento de aberturas tipo “farrapos” na cortina é 
outro problema comum, que se deve ao uso de suspensões demasiado densas ou à presença 
de bolhas. 
1.3.5.2. Aplicação a aerógrafo 
Esta técnica de aplicação utiliza vidrados de baixa viscosidade. O vidrado entra 
numa cavidade do aerógrafo e é expelido sob pressão por um bico concebido em material 
duro de forma a resistir ao desgaste produzido pelo sucessivo contacto com as partículas de 
vidrado. À saída do bico existem orifícios por onde sai ar pressurizado, nebulizando o 
vidrado. A figura 5 apresenta uma cabine de aplicação de engobe e/ou vidrado, tipo JET de 
três pistolas. 
 
Figura 5 - Cabine de aplicação a aerógrafo com três pistolas. 
Existem também aerógrafos que não utilizam ar comprimido para promover a 
nebulização do vidrado. Neste caso o liquido, é sujeito a pressões elevadas e forçado a sair 
pelo bico. Esta tecnologia tem como principais vantagens a diminuição do ruído produzido 
pelo ar comprimido, a dispersão de vidrado no ambiente e os efeitos decorrentes das 
variações na alimentação do ar. A alimentação do vidrado acontece de forma análoga à da 
aplicação à campânula. A distribuição do vidrado na peça depende da forma do bico do 
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aspersor que define a forma e dimensões do leque. A camada depende da velocidade da 
peça, do caudal e da amplitude do leque. 
Os principais defeitos ou problemas deste método de aplicação são o entupimento 
do bico dos aspersores que pode requerer a desmontagem do equipamento e o desgaste a 
que os bicos estão sujeitos que provoca alterações da sua geometria e altera a forma do 
leque de aplicação. A resolução deste problema passa pelo uso de bicos constituídos por 
materiais muito duros [4]. Outro defeito comum é a formação e acumulação de gotas na 
cabine por saturação, muito comum quando se trabalha com vidrados de baixa viscosidade. 
1.4. Defeitos no vidrado 
1.4.1. Enrolamento 
Deve-se à não cobertura completa da peça pelo vidrado dando origem a zonas não 
vidradas ou com espessura muito fina. As razões que podem dar origem a este tipo de 
defeito são diversas, desde temperatura de chacotagem/peças muito elevada, má aderência 
do vidrado geralmente associada há existência de pouca cola/CMC, sujidades presentes na 
peça (óleos, poeiras, eflorescência, etc.) [2] e à elevada tensão superficial dos vidrados, 
(muito comum em vidrados opacos ricos em Zr). Este defeito é comum aparecer nos 
bordos das peças. 
1.4.2. Fendilhamento e/ou Descasque 
Se o coeficiente de dilatação térmica do vidrado (αv) for superior ao do suporte 
(αs) o vidrado fica sujeito a forças de tracção que irá originar pequenas fissuras à 
superfície. Este defeito chama-se fendilhamento que pode ser imediato ou tardio. 
O defeito de descasque ocorre quando o αv é muito inferior ao αs o que expõe o 
vidrado a elevadas forças compressivas acabando por se destacar do suporte. 
Para um bom acordo pasta/vidrado o coeficiente de expansão térmica do suporte 
deve ser superior ao do vidrado em cerca de 10x10
-7
ºC
-1 
[2, 16]. 
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1.4.3. Bolhas 
A formação de bolhas no vidrado deve-se principalmente à incorporação de 
bolhas de ar aquando a moagem, sendo recomendável o repouso e agitação lenta de 24 h 
antes da sua aplicação, ou à deposição de ar adsorvido ficando assim aprisionado na 
superfície da peça após secagem, ou ainda de fenómenos de desgasificação do suporte e do 
próprio vidrado (decomposição de elementos crus). 
A formação de pequenas bolhas que ficam retidas na camada vítrea podem, 
quando em grande número, resultar numa superfície com aspecto leitoso nos vidrados 
transparentes. Quando juntamente com os sais, provenientes da água e das matérias-
primas, migram para os bordos das peças estas bolhas rebentam dando origem ao defeito 
de refervido. Este defeito deve-se a excesso de temperatura, má dosagem ou má moagem 
do vidrado que resulta numa prematura reacção dos componentes mais fusíveis [2,16].  
Outro defeito que as peças podem apresentar devido à presença de bolhas chama-
se picado. Resulta do rebentamento de bolhas à superfície do vidrado originando uma 
superfície repleta de pequenas indentações parecidas com picadas de alfinete. Resultam da 
elevada viscosidade do vidrado que não lhe permite colmatar estas depressões causadas 
pela erupção e rebentamento das bolhas. Quando em muita abundância este defeito pode 
conferir à superfície do vidro uma textura rugosa que aparenta a casca de um ovo sendo 
por essa razão denominado de defeito de casca de ovo [2, 16], geralmente está associado 
ao excesso de fusibilidade do vidrado. 
1.4.4. Vidrado seco (rechupado) 
O defeito denominado vidrado seco ou rechupado deve-se à formação de cristais 
ou aparecimento de efluorescências (pó esbranquiçado à superfície durante ou após 
cozedura) devidas a contaminações das matérias-primas e da água que matizam o vidrado 
retirando-lhes desta forma o brilho pretendido.  
1.4.5. Outras contaminações 
A presença de agentes contaminantes pode dar origem a manchas, pontos corados, 
ou pequenos grãos oclusos no vidrado. Este tipo de defeito poderá dever-se a impurezas 
nas matérias-primas ou contaminação do vidrado ainda no estado de barbotina por 
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partículas metálicas. Um exemplo muito comum é as contaminações por partículas de ferro 
ou de titânio [2]. 
1.5. A empresa 
A IFH Estúdio Cerâmico, Lda, é uma empresa de colorificios que actua na área da 
cerâmica industrial e que se encontra situada na zona industrial do Mamodeiro. Existe há 
dez anos, dedicando-se à venda de engobes, vidrados, corantes, veículos serigráficos, 
granilhas, matérias-primas, etc… e ao desenvolvimento de novos produtos para o sector de 
pavimento e revestimento.  
1.5.1. Desenvolvimento do produto 
O processo de desenvolvimento de uma peça começa no departamento de design 
da empresa. Após recepção do pedido comercial é préviamente estudado o produto, no que 
diz respeito a sua aplicação, dando-se início à procura do padrão (prova de cor) mais 
apelativo através do desenho e respectiva montagem em ambiente. Determina-se o número 
de serigrafias, faz-se a separação das cores por canais em computador, que correspondem à 
quantidade de cores necessárias para definir o desenho. São então feitos quadros 
serigráficos  para cada serigrafia a aplicar.  
Aplica-se engobe e vidrado na peça chacotada numa cabine de pistolagem através 
de um aerógrafo manual (figura 6). A cabine tem um sistema de aspiração para retirar o 
excesso de particulas nebulizadas. 
 
Figura 6 - a)cabine de vidragem manual; b) Aerógrafo manual para aplicação de engobe e vidrado. 
a b 
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Após a etapa de vidragem as peças são serigrafadas através de uma tela que 
simula a aplicação em fábrica de uma serigrafia plana # 68 - #77 ou serigrafia por rotocolor 
#90 - #120 (figura 7 a). A tinta é colocada na zona interior do quadro serigráfico e com a 
ajuda de uma espátula (figura 7 b)) é espalhada sobre a mesma. Em seguida decalca-se o 
desenho no suporte por aplicação de pressão adequada na espátula fazendo-a percorrer ao 
longo do quadro e respectiva peça. 
 
Figura 7 - a)Tela para aplicação de serigrafias; b) espátula para espalhar e serigrafar a tinta na tela. 
A IFH não tem um forno contínuo que permita simular as curvas térmicas das 
empresas para as quais estão a ser desenvolvidas as peças. Como não é possivel reproduzir, 
num forno descontinuo, os ciclos utlizados na indústria, as peças são cozidas nos fornos dos 
clientes. 
1.5.2. Laboratório de controlo 
O laboratório de controlo tem como função controlar todo o material que chega à 
empresa (fritas, matérias-primas, corantes, bases serigráficas, granilhas, concentrados e 
aditivos para os veículos serigráficos).  
O controlo é feito, utilizando suspensões do material a controlar e de um padrão, 
com a mesma densidade. As suspensões são aplicadas em paralelo numa peça chacotada, 
por meio de uma cacharreta ou de um botão de fusão (figura 8) desta forma garante-se a 
igualdade das condições de aplicação, nomeadamente a espessura da camada. 
a b 
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Figura 8 – a) Molde para botões de fusão; b)Imagem de cacharretas para aplicações em paralelo. 
As fritas são controladas, por botão de fusão (figura 9) e por cacharreta (figura 
10). Observa-se à existência de variações na opacidade, no brilho, na matecidade e na 
textura. 
 
Figura 9 – Grãos de frita e botão de fusão de frita versus padrão (STD).  
a b 
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Figura 10 - Aplicação em paralelo de vidrado padrão (em cima) com vidrado a testar (em baixo). 
O controlo dos corantes é realizado por aferição visual do pigmento lado a lado, 
por controlo em paralelo em base transparente e opaca (Figura 11). 
 
Figura 11 - controlo em paralelo de corantes em base transparente (esquerda) e base opaca (direita). 
Consoante os diferentes produtos a cozer para controlo, todos os tipos de peça, 
são cozidas em forno mufla de laboratório, com programador de temperatura e 
arrefecimento, às seguintes temperaturas: T =1080ºC, T = 1130ºC e T = 1180ºC. 
Na indústria de colorificios é tão importante definir uma cor como perceber a 
diferença que duas cores têm entre si. Utiliza-se um colorímetro “Konica Minolta Cr 400 
series” para determinar as diferenças que possam existir entre o padrão e o corante a 
controlar (figura 12). 
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Figura 12 - Colorimetro Konica Minolta Cr 400 series. 
Este equipamento faz medição de cor com base no espaço CIELab. Utiliza três 
eixos de coordenadas cartesianas em que o “L” refere-se à luminosidade, o “a” determina a 
variação entre verde e vermelho e “b” entre azul e amarelo (figura 13). A posição de uma 
determinada cor é dada pela obtenção destas três coordenadas pelo leitor do equipamento. 
Para efeitos comparativos define-se um padrão e faz-se uma leitura comparativa com uma 
amostra a analisar. Os valores resultantes definem a variação (que pode ser negativa ou 
positiva) em relação ao padrão. Um valor positivo na coordenada “L” significa que a 
amostra é mais clara que o padrão e negativo que a cor está mais intensa ou saturada. Na 
coordenada “a” um valor positivo denota que a amostra está mais avermelhada e o oposto 
traduz tonalidade esverdeada relativamente ao padrão. Quando o valor da coordenada “b” é 
positivo indica que a amostra é amarelada sendo azulada a tonalidade traduzida por um 
valor negativo. 
 
Figura 13 - Espectro CIELab [20]. 
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Globalmente a diferença é traduzida pelo parâmetro ΔE que é definido pela 
equação 1. 
   √(  )  (  )  (  )  (equação 1) 
Embora seja comum, considerar-se um   =1 como o maior valor aceitável para o 
limite máximo de variação, a empresa definiu como valor máximo 0,5 pois acredita que 
acima deste valor as diferenças já são por demais evidentes ao olho humano. 
Realizam-se também os testes ao ataque por ácidos, bases e agentes manchantes para 
garantir que as peças se encontram em conformidade com as normas exigidas para as 
superfícies de peças cerâmicas de pavimento.  
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2 Procedimento Experimental 
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2. PROCEDIMENTO EXPRIMENTAL 
Caracterizaram-se as granilhas a usar em suspensão às quais se deu o nome de 
microgranilhas. Caracterizou-se também o vidrado sobre o qual se depositou a granilha, 
usando técnicas semelhantes (com a excepção da análise granulométrica por dispersão 
laser). 
O vidrado utilizado tem aspecto mate e é constituído por 40% de fritas ricas em 
BaO/ZnO e BaO/CaO, sendo os restantes 60% matérias-primas crúas (sílica, feldspato, 
caulino, silicato de zircónio, alumina, etc). 
2.1. Distribuição granulométrica por dispersão laser 
A distribuição granulométrica, foi medida por dispersão laser num aparelho 
Beckman Coulter LS 230 (figura 14). Esta técnica baseia-se no pressuposto de que ao fazer 
incidir um feixe de energia luminosa sobre uma partícula a quantidade total de energia 
luminosa difractada é proporcional à área projectada. O diâmetro equivalente será o de 
uma esfera com área igual à projectada, o que permite aferir o tamanho da partícula. 
 
Figura 14 - Beckman Coulter LS 230 [21] 
 
O aparelho Beckman Coulter LS 230 possibilita leituras de distribuição de 
tamanhos de partículas compreendidos no intervalo de 1×10
-8
 e 2×10
-3
 m. Permite obter 
Uso de granilhas em suspensão grés porcêlanico 
24 
distribuições volumétricas cumulativas e de frequência, bem como dimensões médias que 
as caracterizam. 
2.2. Fluorescência de raio x (FRX) 
Determinou-se a composição química das granilhas e do vidrado por fluorescência 
de raios X (FRX). O equipamento utilizado foi um Phillips X’UNIQUE II com amostras 
pulverizadas. Esta técnica permite analisar vários elementos em simultâneo. Possibilita a 
análise quantitativa e qualitativa de amostras que podem estar no estado sólido ou líquido. 
Esta técnica de análise é não destrutiva. 
2.3. Difracção de raio x (DRX) 
Trata-se de uma técnica que permite aferir de forma qualitativa a presença de 
fases cristalinas numa determinada amostra. Quando a radiação X monocromática interage 
com uma estrutura periódica, cuja distância de separação é da mesma ordem de grandeza 
da radiação utilizada é possível observar interferência construtiva das ondas dispersas por 
um conjunto de planos paralelos da rede, de acordo com a equação de Bragg (equação 2) 
[22]. 
2dsenθ nλ (equação 2) 
sendo: 
d - distância interplanar do cristal analisado; 
θ - ângulo de incidência da radiação; 
n - ordem de reflexão; 
λ - comprimento de onda da radiação monocromática.  
 
O espectro obtido pelo difractómetro [Rigaku Geingerflex D/Max – Series , com 
radiação Kα do cobre (λ =1,5405 Å), monocromatizada com filtro de níquel] é comparado 
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com os espectros existentes em bases de dados de materiais. Foram realizados ensaios de 
DRX em amostras de granilhas e vidrado em pó tendo sido ensaiadas a velocidade de 2º 2θ 
/min., numa gama de 0 a 80º 2θ. 
2.4. Dilatometria 
Técnica que permite observar as variações dimensionais de um provete com a 
variação da temperatura.  
  
    
  
 (equação 3) 
onde: 
  – elongamento. 
l – comprimento do provete a uma determinada temperatura. 
l0 – comprimento inicial do provete. 
Um valor negativo implica uma retracção enquanto um valor positivo implica 
uma expansão. Através desta técnica é possível determinar o coeficiente de expansão 
térmica (CET) linear ou volúmica [23]. 
  
  
    
 (equação 4) 
onde: 
α – Coeficiente de expansão térmica linear. 
Δl – Variação de comprimento do provete entre duas temperaturas. 
l0 – comprimento inicial do provete. 
ΔT – Variação da temperatura 
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A utilização desta técnica permite antever o comportamento do material num ciclo 
térmico. Os ensaios foram realizados num dilatómetro Bahr DIL 801L com velocidade de 
aquecimento de 10ºC/min até aos 1000 ºC. A figura 15 apresenta o esquema de um 
dilatómetro. Foram realizadas análises dilatometricas às granilhas e ao vidrado. 
 
Figura 15 - Esquema de um dilatómetro 1) sistema de medição 2) porta amostras 3) haste amovível 4) 
forno [tese do eng]. 
 
2.5. Análise térmica diferencial  
A análise térmica diferencial envolve a monitorização da diferença de temperatura 
entre a amostra e uma substância padrão (material inerte) enquanto são simultaneamente 
aquecidos a uma determinada velocidade. Ao ocorrerem variações entálpicas, geram-se 
diferenças de temperatura entre a amostra e o padrão que se traduzem em diferenças de 
potencial negativas (reacção endotérmica) e positivas (reacções exotérmicas). Na figura 16 
apresenta-se o esquema de um equipamento de análise térmica diferencial [23]. Os ensaios 
foram realizados num SETARAM Labsys
TM
. As amostras foram aquecidas desde a 
temperatura ambiente até aos 1000ºC a uma velocidade 10ºC/min em atmosfera de ar. O 
material de referência utilizada foi alumina. 
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Figura 16 - Esquema de um equipamento de análise térmica diferencial 
 
2.6. Análise termogravimétrica 
Esta análise resume-se à quantificação da variação de massa ao longo de um ciclo 
térmico. O aparelho traça uma curva em que cada ponto é dado pela variação da massa da 
amostra como descrito na equação 5. Esta técnica é realizada em conjunto com a análise 
térmica diferencial [23]. 
Δm=mT−mi  (equação 5) 
em que: 
mT = massa da amostra a uma determinada temperatura; 
mi = massa inicial da amostra;  
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As amostras foram aquecidas desde a temperatura ambiente até aos 1000ºC a uma 
velocidade 10ºC/min em atmosfera de ar. O material de referência utilizada foi alumina. 
2.7. Comportamento reológico 
A aplicação por campânula necessita que a suspensão tenha um comportamento 
característico que permita cobrir a peça de forma homogénea e controlada. 
Realizou-se o estudo do comportamento reológico da suspensão de granilhas a 
depositar por campânula. Tendo sido realizada num viscosímetro Visco Star-R. As curvas 
foram delineadas variando a velocidade do spindle e registando a variação da viscosidade. 
A densidade das suspensões foi ajustada por adição de água. 
O vidrado foi aplicado com campânula, a partir de uma suspensão com densidade 
entre 1840 e 1860g/l com uma viscosidade de 40/45’’ (taça Ford com 4mm de diâmetro) 
[24]. 
As microgranilhas foram adicionadas a um ligante orgânico numa proporção 
ponderal de 70:30%, respectivamente. 
A suspensão resultante foi depositada sobre peças já vidradas, também com 
campânula (figura 17). 
 
Figura 17 - Aplicação de granilha em suspensão por campânula. 
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As peças obtidas foram cozidas à temperatura máxima de 1200-1220ºC, num ciclo 
de duração de 60 minutos para grés porcelânico. Foram depois caracterizadas da forma que 
a seguir se descreve. 
2.8. Ataque às manchas 
As peças foram analisadas visualmente avaliando-se a resistência da camada 
vítrea ao ataque às manchas, por iodo, azeite, pasta vermelha Fe, pasta verde Cr, solução 
de azul de metileno e também marcador azul E 3000. A superfície da peça fica em contacto 
com os diversos agentes manchantes durante 24 horas, com a excepção do marcador azul E 
3000 que é removido logo após aplicação de acordo com a norma ISO 10545-14 [18]. 
A classificação é dada se após as seguintes operações de limpeza não for notório 
qualquer vestígio do agente manchante: 
Operação A: Limpar a superfície com água corrente a 55±5ºC durante 5 minutos, 
limpando de seguida com um pano húmido. 
Operação B: Limpar a superfície, manualmente, com um produto de limpeza 
comercial, sem agentes abrasivos, cujo pH esteja compreendido entre 6,5 e 7,5. Usar um 
pano ou um material não abrasivo para a aplicação do detergente. Passar a superfície da 
amostra por água corrente e depois passar um pano húmido. 
Operação C: Limpar a superfície, mecanicamente, com um produto de limpeza 
comercial com agentes abrasivos, cujo pH esteja compreendido entre 9 e 10 durante 2 
minutos. Passar a superfície da amostra por água corrente e depois passar um pano húmido. 
Operação D: Imergir a amostra num solvente (hidróxido de potássio 200g/l) 
durante 24h retirar e passar por água corrente. 
Se a mancha desaparece com a operação A o produto considera-se de classe 5 e 
assim sucessivamente até classe 1 que significa que não é possível remover a mancha. 
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2.9. Ataque químico 
A resistência ao ataque químico foi verificada limpando a superfície da peça de 
teste com um solvente (acetona) e secando completamente antes de iniciar o teste. As 
substâncias de teste utilizadas foram ácido clorídrico (3% e 18%), ácido cítrico (100g/l), 
ácido láctico (5%) e hidróxido de potássio (30g/L e 100g/L). Colocaram-se os provetes de 
prova em contacto com as substâncias de teste durante 24h (ácido cítrico e láctico) e 96h 
(ácido clorídrico e hidróxido de potássio) segundo a norma ISO 10545-13 [18]. 
2.10. Teste de abrasão (PEI) 
Foi testada a resistência à abrasão pelo método PEI (Porcelain Enamel Institute). 
A classificação é aferida pelo número de revoluções a que a superfície é sujeita, por um 
conjunto de materiais abrasivos, sem demonstrar desgaste significativo. 
A carga de material abrasivo deve ser composta por: 
-70,00g de bolas de aço com diâmetro de 5mm. 
-52,50g de bolas de aço com diâmetro de 3mm. 
-43,75g de bolas de aço com diâmetro de 2mm. 
-8,75g de bolas de aço com diâmetro de 1mm. 
-3,00g de óxido de alumina. 
-20,00ml de água desionizada. 
A classificação é atribuída de 0 a 5 segundo a tabela 2. 
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Tabela 2 - Classificação da resistência à abrasão dos vidrados de acordo com a norma ISO 10545-7 
[18]. 
Rotações por minuto Classe 
100 0 
150 1 
600 2 
750-900-1500 3 
2100-6000-12000 4 
>12000 5 
 
2.11. Dureza de Mohs 
A dureza foi medida com a escala de Mohs. Na figura 18 apresenta-se as canetas 
usadas para fazer o ensaio da dureza de Mohs. O bico de cada caneta é composto pelos 
materiais presentes na escala sendo a classificação dada correspondente ao último material 
que não riscou a superfície de teste. 
 
Figura 18 - Canetas de teste para determinação da dureza de Mohs. 
2.12. Microscopia electrónica de varrimento (MEV) 
A microscopia electrónica baseia-se na utilização de electrões para formar a 
imagem da amostra. O facto de se utilizarem electrões traz diversas vantagens, pois sendo 
partículas carregadas negativamente é possível controlar a sua energia acelerando-as 
através de um potencial eléctrico regulável, assim como utilizar lentes magnéticas que não 
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possuem tantas limitações como as ópticas, permitindo então obter resoluções e 
profundidade de campo muito superiores.  
O princípio desta técnica consiste basicamente em fazer incidir um feixe de 
electrões, acelerados a partir de um potencial eléctrico muito elevado (de 0,5 a 30KV), na 
superfície da amostra o que permite resoluções de 1nm, na qual deve ser depositada uma 
camada de carbono que actua como condutora. A interacção dos electrões altamente 
energéticos com a amostra pode dar origem a diferentes efeitos, como ilustra a figura 
seguinte. 
As amostras em estudo foram observadas por MEV no microscópio electrónico de 
varrimento SU-70 Hitachi (figura 19). Foi usada a tensão de aceleração de 15,0 kV, tendo 
as amostras sido previamente cobertas com uma camada de carbono e colocadas no porta-
amostras do sistema em alto vácuo [25]. 
 
Figura 19 - Microscópio electrónico de varrimento SU-70 Hitachi [25] 
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3 Resultados 
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3. RESULTADOS 
3.1. Caracterização dos materiais 
A figura 20 mostra as distribuições granulométricas de granilhas de diferentes 
composições, moídas em condições distintas para posterior aplicação a seco (convencional) 
ou em suspensão. O tamanho médio de partícula das granilhas para aplicação em suspensão, 
é de 87 µm e 90% (em volume) das partículas deverão ter tamanho inferior a 150 µm. O 
tamanho máximo é de 300 µm. É possível observar que a distribuição granulométrica das 
granilhas para aplicação em suspensão é mais estreita e que o tamanho de partícula é menor 
que o das granilhas para aplicação por via seca (convencional A, B, C). 
 
 
Figura 20 - Distribuição granulométrica de granilhas para aplicação por via seca (convencional) e 
húmida (suspensão). 
 
Foi feita a observação em microscópio electrónico de varrimento (MEV) das 
granilhas em suspensão, onde se confirma o tamanho de partícula, bem como a sua forma 
irregular. Na figura 21 é possível confirmar que as partículas têm tamanhos muito pequenos, 
abaixo dos 300 µm. 
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Figura 21 - Micrografia de uma amostra de granilha para aplicação por via húmida. 
 
A tabela 3 mostra a análise química da granilha para aplicação por via húmida, 
obtida por fluorescência de raios X (FRX). 
 
Tabela 3 - Composição química da granilha em suspensão, obtida por fluorescência de raios X (FRX). 
Óxidos SiO2 Al2O3 CaO K2O Na2O Fe2O3 SrO ZnO 
% 
ponderal 
55,7 18,1 10,3 1,1 4,3 0,2 3,2 6,5 
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A difracção de raios X (figura 22) confirmou o carácter amorfo do material, não se 
detectando qualquer composto cristalino. A granilha em causa não parece conter agentes 
opacificantes ou matizantes, que geralmente correspondem a fases cristalinas (ex. zircónia).  
É a inexistência dessas fases que permite obter um resultado após polimento sem variação 
de tonalidade no produto final. 
 
Figura 22 - Difractograma de raios x da microgranilha a aplicar por via húmida. 
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A figura 23 mostra o comportamento dilatométrico da granilha, obtido no 
aquecimento. 
 
Figura 23 - Curva dilatométrica da microgranilha 
A ausência de variações à linearidade expansiva até cerca de 700ºC confirma a 
estabilidade do material, esperada por ter sofrido fusão prévia durante a fritagem. Confirma 
também a ausência de componentes crus. O amolecimento do material acontece a partir 
desta temperatura (700ºC), com retracção acentuada. O coeficiente de expansão térmica 
(CET), avaliado entre 50 e 400°C, é de 63,2x10
-7
 ºC
-1
. 
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A figura 24 mostra análises térmicas, diferencial e gravimétrica (ATD/TG, 
respectivamente). Ainda em sintonia com as observações anteriores, o comportamento 
térmico da granilha é bastante estável, não se registando decomposições. 
 
Figura 24 - Análise térmica diferencial (ATD) e gravimétrica (TG) da microgranilha. 
A técnica de deposição de granilhas por via húmida pressupõe a deposição da 
suspensão sobre um vidrado, cujo comportamento deve ser compatível. Por isso, 
seleccionou-se e caracterizou-se um vidrado considerado adequado. A sua composição 
química consta da tabela 4. Pode constatar-se que se trata de um vidrado opaco, pois contém 
quantidades significativas de agentes opacificantes ou matizantes (zircónia, alumina, óxido 
de cálcio e óxido de zinco). 
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Tabela 4 - Composição química do vidrado, obtida por fluorescência de raios X (FRX). 
Óxidos SiO2 Al2O3 BaO CaO K2O MgO Na2O Fe2O3 ZnO ZrO2 
%ponderal 47 23,8 2,6 6,3 2,2 1,2 3,5 0,1 2,6 3,4 
 
A figura 25 apresenta a difracção de raios x realizada sobre o vidrado (caulino, 
dolomite, silicato de zircónio e feldspato). É possível observar a existência de fases 
cristalinas. Estas devem-se aos elementos crus que fazem parte da composição do vidrado. 
Verifica-se também que se trata de um vidrado mate, pela presença de alumina e zircónia 
que são agentes opacificantes. 
 
Figura 25 - Difractograma de raios x do vidrado. Abreviaturas: A - Alumina; C - Caulino; D - 
Dolomite; F - Feldspato; Z - Zircónia; Q - Quartzo. 
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O comportamento dilatométrico é fundamental para se assegurar a mencionada 
compatibilidade dimensional com a granilha, evitando o surgimento de tensões e riscos de 
fendilhamento. A figura 26 mostra a curva dilatométrica do vidrado. Até cerca dos 750ºC 
observa-se uma tendência expansiva pouco acentuada (entre 0,5 e 0,6%), cuja linearidade é 
perturbada sobretudo pela transição entre as formas α e β do quartzo presente na 
composição (aos 573°). A partir de 750ºC regista-se uma retracção brusca que traduz 
amolecimento do material e perda de dimensionalidade. O coeficiente de expansão térmica 
(CET), avaliado entre 50 e 400°C, é de 61,6x10
-7
 ºC
-1
, portanto próximo do da 
microgranilha. O amolecimento também acontece numa região próxima, o que garante uma 
boa compatibilidade entre os dois componentes. 
 
Figura 26 - Curva dilatométrica do vidrado, registada no aquecimento. 
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A figura 27 mostra as análises térmicas, diferencial e termogravimétrica, do 
vidrado. A perda de massa registada a cerca de 100ºC (aproximadamente 6%), 
acompanhada de uma reacção endotérmica, resulta da decomposição de água adsorvida e 
confirma a presença de componentes crús na composição do vidrado. É frequente o uso de 
caulino ou argila como agente suspensor do vidrado. Por volta de 800ºC regista-se novo 
pico endotérmico acompanhado de perda de massa, possivelmente resultante da 
decomposição de carbonatos também presentes na formulação do vidrado. 
 
Figura 27 - Análise térmica diferencial e gravimétrica do vidrado. 
3.2. Aplicação da granilha e caracterização do produto 
A densidade da suspensão (microgranilhas/composto) foi optimizada para 
aplicação em campânula. Para o efeito foi realizado o estudo reológico de forma a garantir 
que a suspensão apresenta as características necessárias para a aplicação por campânula. 
Foram preparadas suspensões com densidades de 1400, 1500, 1600, 1700 e 1800g/l. A 
suspensão com densidade de 1800g/l apresentava uma viscosidade demasiado elevada para 
que fosse possível a sua aplicação.  
Na figura 28 apresentam-se as curvas da velocidade de corte em função da tensão 
de corte onde se observa que apenas para as densidades de 1400 e 1500g/l é que a suspensão 
apresenta comportamento pseudoplástico, condição necessária para a aplicação por este 
método. 
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Figura 28 - curvas de tensão de corte versus velocidade de corte de suspensões com diferentes 
densidades 
A densidade utilizada foi de 1500g/l e a viscosidade foi ajustada para 22/24’’ 
(segundos) na taça Ford de 4mm de diâmetro. Embora a suspensão de 1400g/l apresentasse 
o comportamento reológico desejado na etapa de aplicação originava ondulações na cortina 
o que originava defeitos de ondulação na superfície das peças obtidas.  
Optimizou-se a quantidade de suspensão a depositar por metro quadrado de 
produto, tendo-se aferido o valor de 0,6435 kg de suspensão. Considerando que 70% da 
suspensão é composta por granilhas, estima-se então que são necessárias 0,45 kg deste 
componente por metro quadrado [24]. 
O preço da suspensão (granilhas e ligante) é de 1,94 €/kg [24]. O custo de produção 
de um metro quadrado com este material será de: 
1,94 x 0,6435 = 1,25 €/m2 
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No caso das granilhas convencionais o preço por quilograma é de 2,08 €/kg [24]. 
Considerando que a aplicação a campo cheio deste material implica consumos de 1 a 
1,5kg/m
2
, significa custos de produção por metro quadrado entre: 
2,08 x 1,00 = 2,08 €/m2 
e 
2,08 x 1,50 = 3,12 €/m2 
As peças foram sujeitas a um ciclo térmico durante 60 minutos. A figura 29 
representa a variação da temperatura em função do comprimento do forno. 
 
Figura 29 - Curva de cozedura da granilha em suspensão em grês porcelânico. 
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Nas figuras 30 e 31, mostram-se testes de resistência à mancha e resistência ao 
ataque químico das peças não polidas e polidas respectivamente. 
 
Figura 30 - Teste de resistência: a) à mancha em peças não polidas. b) ao ataque químico em peças não 
polidas. 
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Figura 31 - Teste de resistência a) à mancha em peças polidas. b)ao ataque químico e resistência em 
peças polidas. 
 
A superfície da peça foi então caracterizada. Os resultados de resistência ao ataque 
por agentes agressivos constam da tabela 5. Apesar de manchar, a remoção é conseguida 
colocando a peça sob água quente (55ºC) corrente durante 5 minutos, para todos os 
elementos utilizados no teste. Esta observação confere a classificação 5 ao produto em todos 
os casos. 
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Tabela 5 - Teste de ataque as manchas em conformidade segundo a ISO 10545-14 [18]. 
Agentes agressivos Classe 
Azeite 5 
Iodo 5 
Vermelho Fe 5 
Verde Cr 5 
Azul de Metileno 5 
Marcador azul E3200 5 
 
A tabela 6 mostra resultados da resistência ao ataque químico. A superfície das 
peças apresentou elevada resistência ao ataque químico obtendo a classificação A para todos 
os agentes utilizados. A classificação GLA-GHA é a que indica maior resistência ao ataque 
químico pela norma ISO 10545-13 [18], que pressupõe a não detecção de qualquer 
degradação, visível, na superfície da peça após interacção com os agentes agressivos. 
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Tabela 6 - Teste ao ataque químico em conformidade com a norma ISO 10545-13 [18]. 
Agentes agressivos Classe 
Ácido clorídrico (3% -18%) GLA-GHA 
Ácido cítrico GLA 
Ácido láctico GHA 
Hidróxido de potássio (30g/l-100g/l) GLA-GHA 
 
O teste de resistência à abrasão (PEI) de acordo com a norma ISO 10545-7 [18] foi 
realizado numa peça não polida. O resultado deste teste é apresentado na tabela 7. 
O teste de dureza de MOHS foi realizado numa peça já polida (tabela 7).  
Tabela 7 - Teste de abrasão (PEI) segundo a norma ISO 10545-7 [6] e dureza (Mohs [26]). 
Teste Classe 
Abrasão (PEI) - antes de polir 4 
Dureza (MOHS) - após polir 5-6 
 
Foi realizada a observação ao microscópio electrónico das peças com granilha 
aplicada por via húmida sem polimento, com polimento e por aplicação por via seca. 
Foram registadas micrografias tanto da superficie das amostras como também em corte, 
com o intuito de permitir o visionamento tanto do estado da superfície como da espessura 
da camada. 
Observou-se o estado da superfície de uma peça aplicada por via húmida sem ter 
sofrido etapa de polimento. Na figura 32 observa-se que a superficie obtida por este 
método é muito irregular. Apresenta fendas mas a observação a uma maior ampliação 
demonstra que estas fendas são, na realidade, zonas cristalizadas.   
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Figura 32 - Micrografia da superficie de uma peça com aplicação de granilhas por via húmida não 
polida com ampliação de x50. 
 
Na figura 33 verificam-se cristais à superfície. A presença destes cristais era 
esperada na camada do vidrado (devido à existência de agentes nucleadores na sua 
composição como por exemplo a zircónia) mas não na camada de granilha. Poderá indicar 
que não existe um espalhamento suficiente da camada de granilha aplicada e que estes 
cristais se devem à camada de vidrado que estaria exposta. No entanto em peças polidas 
não se detectam estas cristalizações o que pode indicar a tendência da própria camada de 
granilhas para cristalizar durante o ciclo térmico a que foi submetida. A presença destes 
cristais poderá explicar a elevada resistência à abrasão PEI e o aspecto mate da superfície 
por polir. A resistência ao ataque químico e de elementos manchantes são indicativos de 
uma superfície pouco reactiva (característica de vidrados mates).  
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Figura 33 - Micrografia da superficie de uma peça com aplicação de granilhas por via húmida não 
polida com ampliação de x300. 
 
A micrografia da secção demonstra a existência de porosidade fechada. A região 3 
da figura 34 que corresponde à zona do substrato cerâmica, percebe-se a existência de uma 
grande quantidade de poros. A quantidade de poros aparenta diminuir na região do vidrado 
(2 da figura 34) tal como na da camada de granilhas (região 1). Este fenómeno poderá a 
dever-se à ineficiente desgasificação da pasta durante a sua permanência no forno. A 
camada de granilha tem uma espessura de 198,3 µm.   
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Figura 34 - Micrografia da secção de uma peça com aplicação de granilhas por via húmida não polida: 
1- Camada de granilha; 2 - Vidrado; 3 – Substrato cerâmico. 
 
Após polimento as peças não apresentam cristais na superfície (figura 35 e 36). 
Apresentam no entanto porosidade que não era detectável antes de sofrerem a etapa de 
polimento, o que confirma a presença de porosidade fechada na camada de granilhas. Ao 
sofrerem a etapa de polimento estes defeitos ficam expostos originando um efeito típico de 
picado. Este problema pode ter origem na decomposição tardia das matérias-primas que 
compõem o substrato cerâmico ou o próprio vidrado que é composto por 60% de 
elementos crus. Outra razão poderá ser a elevada viscosidade da camada vítrea que após o 
rebentamento das bolhas não tem capacidade de fechar totalmente as depressões criadas.  
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Figura 35 - Micrografia da superfície de uma peça com aplicação de granilhas por via húmida polida 
com ampliação de x50. 
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Figura 36 - Figura x – Micrografia da superfície de uma peça com aplicação de granilhas por via 
húmida polida com ampliação de x300. 
. 
A figura 37 apresenta a secção de uma peça após polimento superficial do tipo 
“lapato”. Tal como na amostra não polida, observa-se a existência de porosidade fechada. 
Também aqui se observa a existência de uma maior quantidade de porosidade fechada no 
substrato. Observa-se também que existe uma diminuição de poros no vidrado e na camada 
de granilha. A camada após uma etapa de polimento suave apresenta uma espessura de 
98,7 µm.  
 
Figura 37 - Micrografia da superfície de uma peça com aplicação de granilhas por via húmida polida: 
1- Camada de granilha; 2 -  Vidrado; 3 – Substrato cerâmico. 
A peça que foi coberta por granilhas por via convencional apresenta a superfície 
homogénea e regular, como é possível observar nas figuras 38 e 39. Apresenta 
pontualmente alguma cristalização superficial. Não é notória a presença de porosidade na 
superfície, à semelhança da peça aplicada por via húmida sem polimento. As 
protuberâncias que se observam nas duas imagens são de pós que se fixaram à amostra. 
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Figura 38 - Micrografia da superfície de uma peça com aplicação de granilhas por via seca não polida 
com ampliação de x50. 
 
Figura 39 - Micrografia da superfície de uma peça com aplicação de granilhas por via seca não polida 
com ampliação de x300. 
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A figura 40 mostra a secção da peça com aplicação a seco, com uma camada de 
granilhas de 554,7 µm o que o que contrasta com a espessura da camada obtida por via 
húmida de 198,3 µm. Tal como nas peças anteriores o substrato apresenta muita 
porosidade fechada. A camada de granilha também apresenta porosidade fechada, o que 
deixa antever o aparecimento de porosidade após a etapa de polimento, tal como acontece 
com as granilhas aplicadas em suspensão. 
 
 
Figura 40 - Micrografia da superfície de uma peça com aplicação de granilhas por via seca não polida. 
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4 Conclusões 
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4. CONCLUSÕES 
Com este novo desenvolvimento, constata-se ser necessário aplicar uma 
quantidade muito inferior de granilha em relação à aplicação convencional, por via seca, 
para obter o mesmo efeito nas peças. Na aplicação por via seca são requeridas 1,0 kg a 1,5 
kg/m
2
 de granilhas, enquanto agora o valor baixa para cerca de 0,45 kg/m
2
, o que equivale 
a uma redução de 55 a 70%. Esta diminuição aporta reduções de custos com estes materiais 
entre 40% a 60%. 
O produto resultante exige polimento menos profundo, pelo facto da camada ser 
menos espessa que na aplicação por via seca. A camada produzida por aplicação 
convencional apresenta uma espessura de 554,7 µm em comparação com os 198,3 µm da 
por via húmida o que representa uma redução de 64%. Este aspecto adequa-se à tendência 
actual das indústrias de pavimento revestimento em produzir peças de espessura mais 
reduzida.  
Permite ainda armazenar o produto final como mate e só fazer polimento quando 
necessário, de acordo com o pedido comercial (figura 41). 
 
 
Figura 41 - a) peça antes de polir; b) peça após polimento. 
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Sem serem polidas as peças apresentam valores de PEI IV, devido há existência 
de cristais à superfície, o que permite a sua utilização em áreas de tráfego considerável 
[26]. 
A aplicação de granilhas por via húmida apresenta-se como uma alternativa viável 
à aplicação por via seca. Além de proporcionar a possibilidade de dois acabamentos 
diferentes (polido e não polido) aumenta a variabilidade de zonas de aplicação. Apresenta 
ainda elevada resistência às manchas (5) considerando que a norma BS EN 14411:2006 
exige que os produtos tenham classe 3 [26].  
Estas superfícies apresentam elevada resistência ao ataque químico sendo 
classificadas como produto de classe GLA-GHA pela norma ISO 10545-13 [18]. Por estas 
razões conclui-se que as superfícies mate e brilhante, resultantes deste método cumprem os 
requisitos exigidos pelas normas em vigor.   
  
Uso de granilhas em suspensão grés porcêlanico 
61 
Bibliografia 
  
Uso de granilhas em suspensão grés porcêlanico 
62 
Uso de granilhas em suspensão grés porcêlanico 
63 
 [1] J. Amorós, “Vidrados para pavimentos e revestimentos cerâmicos: Evolução e 
perspectivas – Parte II”, Instituto de tecnologia cerâmica (ITC), Universitat Jaume I, 
Castéllon, 2001. 
[2] J.A. Labrincha, D.B. Lucas, “Apontamentos da disciplina de vidrados”, 
Universidade de Aveiro, 2001. 
[3] C. Agrafiotis, T. Tsoutos, “Energy saving Technologies in the European ceramic 
sector: A systematic review”, Applied thermal engineering, volume 21, Nr. 12, pp. 1231-
1249, August 2001. 
[4] “A tecnologia no processo de vidragem e decoração na industria cerâmica”, 
Associazione costruttori Italiani macchine attrézature per ceramica, Setembro 2001. 
[5] B. E. Yekta , P. Alizadeh, L. Rezazadeh, “Synthesis of glass-ceramic glazes in the 
ZnO–Al2O3–SiO2–ZrO2 system”, Journal of the European Ceramic Society, Nr. 27, pp. 
2311–2315, September 2006. 
[6] H. Oliveira, “Evolução da composição de vidrados mates para revestimento de 
monoporosa e pavimento de grés porcelânico: Substituição do ZnO”, Universidade de 
Aveiro, 2008. 
[7] I. Atkinso, I. Teoreanu, O.C. Mocioiu, M.E. Smith, M. Zaharescu,” Structure 
property relations in multicomponent oxide systems with additions of TiO2 and ZrO2 for 
glaze applications”, Journal of Non-Crystalline Solids, Nr 356, pp. 2437–2443, 2010. 
[8] J. M. F. Navarro, “El Vidrio”, 3ª Ed., Consejo Superior de Investigaciones 
Cientificas e Fundacion Centro Nacional del Vidrio, Madrid, 2003. 
[9] Esmalglass, “O mundo ceramico”, Esmalglass, 1988. 
[10] E. A. Pérez, “Apuntes de esmaltes y colores cerámicas”, Instituto de formacion 
Professional nº2 Castellón, 1991. 
Uso de granilhas em suspensão grés porcêlanico 
64 
[11] N. Tozzi, ”Smalti ceramici: Considerazioni teoriche e pratiche.”, Faenza editrice 
s.p.a., 1992 
[12] M.Llusar, C.Rodrigues, J.Labrincha, M.Flores, G.Monrós, “Reinforcement of 
single-firing ceramic glazes with the addition of polycrystalline tetragonal zirconia (3Y–
TZP) or zircon”, Journal of the European Ceramic Society, Nr 22, pp.639–652, 2002. 
 [13] G. Biffi, “La monocottura rápida porosa – problemi e prospettive”, Faenza editrice 
ibérica S.L., Castellón, 1982 
[14] F. Bondioli, T. Manfredini, C. Siligardi, A. M. Ferrari,” A new glass–ceramic red 
pigment”, Journal of the European Ceramic Society, Nr. 24, pp. 3593–3601, 2004. 
[15] J. Alarcón, J. Carda, J. Rincón, “Nuevos productos y tecnologias de esmaltes y 
pigmentos cerâmicos – su fabricación y utilización”, Faenza editrice ibérica S.L., 
Castellón, 
[16] J. Amorós, V. Porcar, A. Fuentes, J. Navarro, A. Benlloch, F.Medall,”Defectos de 
fabricación de pavimentos y revestimentos cerâmicos”, Instituto de tecnologia cerâmica 
universitat de Valência, 
[17] Linda Fröberg ∗, Leena Hupa, Mikko Hupa, “Corrosion of the crystalline phases of 
matte glazes in aqueous solutions”, Journal of the European Ceramic Society, Nr 29, pp. 7–
14, 2009. 
[18] Ed. Int. CERLabs, European Network of National Ceramic Laboratories, Ceramic 
Tiles the ISO International Standards for Ceramic Tiles, 1993. 
[19] B.n E. Yekta, P. Alizadeh, L. Rezazadeh, “Floor tile glass-ceramic glaze for 
improvement of glaze surface properties”, Journal of the European Ceramic Society, Nr. 
26, pp. 3809–3812, 2006. 
Uso de granilhas em suspensão grés porcêlanico 
65 
[20] Acedido em 20/05/2011: http://flexomagazine.blogspot.com/2010/10/colorimetria-
transformando-teoria-em.html  
[21] Coulter Corporation, Scientific Instruments. – Specifications sheet, Coulter LS 230 
system, USA. 
[22] Mark D. Licker, “McGraw-Hill encyclopedia of science and technology: volume 
19”, 10ª Ed., McGraw-Hill companies, Ohio, 2007. 
[23] Mark D. Licker, “McGraw-Hill encyclopedia of science and technology: volume 
18”, 10ª Ed., McGraw-Hill companies, Ohio, 2007. 
[24] H.J.C. Oliveira, dados técnicos, IFH estudio cerâmico Lda, 2011. 
[25] Hitachi high-technologies Corporation. – Specifications sheet (2006), Analytical 
UHR FE-SEM SU70, Japan. 
[26] European committee for standardization, Ceramic tiles - Definitions, classification, 
characteristics and marking, The European Standard, 2006. 
 
